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La presents invention concerne un proc§d§ pour 
am^liorer les propri6tes rhSologiques de zeolites humides 
ex-traits par lavage, en particulier sous la forme sodique. Les 
zeolites, qui sont des silicates d' aluminivim, peuvent etre 
utilis§s, entre autres, comme tamis mol^culaires, coimne adoucis- 
seurs d'eau et comme matiSres de depart pour la preparation de 
catalyseurs de craquage ("cracking"). 

On obtient en g6n§ral les zeolites par cristal- 
li sat ion hydro thermique de m§langes aqueux de synthase contenant 
de I'oxyde de sodium, du bioxyde de silicium et de I'oxyde 
d' aluminium. Le plus souvent on part d'hydroxyde d' aluminium, 
d'une lessive de soude caustique et de silicate de sodium, 
toutefois on connait aussi des procSdSs qui partent de kaolin 
et d'une lessive de soude. 

En general, la synthase se fait de la maniSre 
suivante : on commence par preparer, en m§langeant une solution 
d'aluminate de sodium avec une solution de silicate de sodium, 
un pr§cipite amorphe, puis on laisse cristalliser celui-ci pour 
qu'il donne le z§olite en prolongeant le contact avec la 
liqueur-mSre a une temperature de 50 a 105^C. La cristallisation 
termin§e, on s6pare par filtration le zeolite de la liqueur-mfere 
trSs alcaline et on lave le tourteau de filtration avec de 
l"eau jusqu-a ce que I'eau de lavage qui s'icoule, en gquilibre 
avec le zeolite, ait un pH d" environ 9 a 12 (voir le deuxiSme 
fascicule publi§ de la demande de brevet de la R.F.A. 1.038.017, 
colonne 3). Des pH entre 10 et 11 sont particuli^rement avanta- 
geux. Aprfes le lavage, on s^che le zeolite. 

Ces dernier s temps, des zeolites en trSs fines 
particules ont acquis de 1» importance depuis qu'on a reconnu 
la necessity d'utiliser des produits en fines particules en 
tant que succSdanSs des phosphates dans des detergents, 
Toutefois, on se heurte a des . dif f icultes lors de la synthase 
et de la filtration ult^rieure de tels z6olites, dif f icultes 
qui sont dues justement a la fine granularitfi et, de plus, 
aux proprietes thixotropiques du tourteau de filtration. Heme 
de faibles forces de gravite agissant sur le tourteau de filtra- 
tion provoquent sa f luidif ication, Ce comportement du tourteau 
de filtration est particuli^rement prononce lorsqu'on I'a 
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d§barrass§ , au moyen d'eau, partiellement ou coit^lStement, 
des impuretSs provenant de sa preparation. II peut arriver 
qu'un zeolite humide lav§ ait une si forte tendance S la 
tiiixotropie que le seul fait de supprimer le vide S I'entonnoir- 
filtre aprSs le lavage suffise a le fluidifier. Par consequent, 
il est trSs difficile en pratique d'eliminer le z§olite 
coxnpldtement du tissu filtrant. 

II fallait done mettre au point un proc§d6 de * 
traitement de 2§oliteSr en particulier de zeolites en fines 
particulesr qui n'ait pas ces inconv^nients . 

Or, la Demanderesse a trouv6 un proc§d§ pour 
s§parer des cristaux de zSolites, par filtration, de la 
liqueur-m^re obtenue lors de la synthase hydrothermique , proc§d€ 
caract6ris€ en ce qu'on filtre la bouillie cristalline essen- 
tiellement constitute de zSolite et on lave le tourteau de 
filtration avec une lessive aqueuse de soude caustique d'une 
concentration de 0,05 S 2 % en poids* D'aprfts ce proc§d§ on 
peut laver avec de grandes qucuititSs de liquide de lavage sans 
qu'il se produise une liquefaction du tourteau de filtration. 

On peut f aire varier la concentration de la 
lessive de soude dans des intervalles etendus. II convient 
cependant de la choisir aussi basse que possible pour §viter 
une contamination trop grande du filtrat, par de I'hydroxyde de 
sodium. On pr^fdre des lessives de soude d'une teneur en NaOH 
de 0,06 S 1,6, de preference de 0,2 d 1,0 % en poids. Lorsqu^on 
utilise des lessives de soude de cette concentration, on peut 
traiter le tourteau de filtration par des quantites de liquide 
de lavage suf f isainment grandes sans qu'il se produise le 
phenomSne de tiiixotropie. 

Le precede de 1* invention convient particulie- 
rement bien pour, la filtration de zeolites de la forme sodique 
ainsi que de zeolites du type A. 

La liquefaction (f luidif ication) du tourteau de 
filtration s' observe en particulier dans le cas de zeolites 
en fines particules. Par mati^res en fines particules on entend 
celles dans lesquelles au moins 50 % en poids des particules 
sont infer ieures 3 lO um. Le phenom5ne de liquefaction est 



par-tlcull^remen't prononc^ chez les zeolites dont: au molns 50 % 
des part:icules son-t lii£§rieures ^ 4 pm. Ces valeurs se rapporten-t 
§ la repartition granulom^trique des particules de zeolite en 
suspension ou pr§sentes dans le tourteau de filtration humide. 

5 II est bon de determiner la concentration optimale 

de la lessive par des essais pr§liminaires. Cette concentraiiion 
doit ^tre d'autant plus eiev^e que les particules du zeolite 

filtrer sent plus fines. Si la teneur du liquide de lavage en 
hydroxyde de iti^tal alcalin est trop basse et qu'on utilise 

10 des quantit^s de liquide de lavage suf f isamment grandes, il 

peut se produire une liquefaction du tourteau de filtration. 

La Demanderesse a en outre trouve que I'on 
peut §viter la liquefaction du tourteau de filtration si I'on 
utilise de I'eau pure en tant que liquide de lavage. Mais dans 

15 ce cas, si l"on veut Sviter une liquefaction, on ne peut utiliser 
que de tr§s petites quantites d'eau de lavage, qui ne suffisent 
gSneralement plus pour eliminer les impuretes de la liqueur- 
m^re du tourteau de filtration. II est cependant parfaitement 
possible de laver le tourteau de filtration d'abord avec de 

20 I'eau, puis avec une lessive de soude diluee, conforxnement 1 
1* invention. 

L'effet de la lessive de soude est particuliSre- 
icient surprenant car d'autres composes en la meme concentration, 
tels que 1* hydroxyde d' ammonium, le carbonate de sodium, 
25 I'aluminate de soditun et le sulfate de sodium, se sont averes 
inefficaces. 

Les exemples suivants illustrent 1' invention. 
Exemple 1 

Sur un filtre S main a une couche, d'une super- 
30 ficie filtrante de 0,01 m^, on verse 5O0 ml d'une suspension du 
zeolite A dans de la liqueur-mSre et on essore. Puis on lave 
avec 25 ml d*eau distiliee. Il se forme un tourteau de filtra- 
tion solide qui ne change pas de consistance, meme apr^s qu'on 
a supprime' le vide. On r§pdte I'essoi en utilisant une quantite 
35 d'eau de lavage de 50 ml- Lorsqu'on aSre, le tourteau de 
filtration se liquefie. 

La grandeur moyenne des particules des cristaux 
de zeolite dans la suspension est de 2,3 pi, c'est-a-dire que 
50 % en poids des particules sont infer ieures a 2,3 yjxi, • 
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Exeng^le 2 

En operant comme a I'exemple 1, on f litre une 
suspension de zgolite A d'une grandeur moyenne des particules 
de 5,8 Jim. On verse sur le f litre une quantity de la suspension 
telle qu'il y ait sxir le f litre la nieme quantity de matiSres 
solides que dans I'exemple 1. On peut laver avec 50 ml d'eau 
distill§e sans qu'il se produise une liquefaction du tourteau 
de filtration. Cette derni§re ne s* observe que lorsqu'on augmente 
la quantity d*eau de lavage ^ 75 ml. 

Exemple 3 

On effectue des essais de filtration en utilisant 
des suspensions de z§olite identiques a celles des examples 
1 et 2, a cette exception prSs qu"on utilise une solution 
aqueuse de NaOH en tant que liquide de lavage. 

Le tableau suivant resume les rfisultats obtenus. 



Granularity 


Liauide de lavage 


Etat du tourteau de 
filtration apr§s 
suppression du vide 


moyenne du 
z§olite 


Teneur en NaOH 


quantite 


2,3 pm 


0,5% en poids 


100 ml 
200 ml 
300 ml 


solide 
§tat limite solide/ 
liquide 
liquide 


2,3 pn 


0,75% en poids 


lOO ml 
200 ml 
300 ml 


solide 
tl 

•■ 


5,8 pm 


0,5% en poids 


loo ml 
300 ml 


solide 
tl 
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Exemple 4 

On met: en ^eu tine suspension de z€oHt:e 

analogue h celle de 1* exemple 1. On s§pare les crls-baux de 

z§oll1:e de la llgueur-roSre sur un f litre d bande d'une 

2 

superflcle flltrante de 0,8 m . On lave sur le f litre avec 
une lessive de soude § 0^75 % en polds que I'on utilise en une 
quantity de 140 ml par 500 ml de suspension mise en jeu. Le 
tourteau de filtration reste sollde et peut etre retlr§ du 
tlssu filtrant au moyen du disposltif de dSchargemezit couramment 
utilise. Si on lave avec la mSme quantity d'eau dlstlllSe, 
le produit flltr§ se llqu§fxe avant d'arrlver ci 1 ' emplacement de 
d^chargement. 
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REVEND ICATIONS 

1 - Precede pour siparer des cristaux de 
zeolites ^ par filtration/ de la liqueur-m§re obtenue lors de 
la synthSse hydrothermique , proc6d§ caract§ris§ en ce qu'on 
filtre la bouillie cristalline essentlellement constitute de 

5 zeolite et on lave le tourteau de filtration avec une lessive 
de soude caustigue d'une concentration de 0,05 ^ 2 % en poids. 

2 - Proc§d€ salon la revendication 1 , carac- 
ttrist en ce gu*on utilise, coinme solution de lavage agueuse, 
une lessive de soude d'une teneur en NaOH deO,2d 1,0% en 

10 poids. 

3 - Proc^d^ selon la revendication 1 # carac- 
t§ris6 en ce gu'on filtre des zeolites de la forme sodigue et 
on lave le tourteau de filtration. 

4 - Proc€d§ selon la revendication 1 , carac- 
15 tfirist en ce gu'on filtre un z<§olite du type A et on lave le 

tourteau de filtration* 

5 - ProcSdt selon la revendication 1, carac- 
t£ris§ en ce que, dans le z§olite S filtrer, au moins 50 % en 
poids des particules sont inf§rieures i lO pm. 

20 6 - Precede selon la revendication 5 , carac- 

t6ris6 en ce que, dans le z§olite S filtrer, au moins SO % en 
poids des particules sont infSrieures i 4 uin. 
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